rui/crzuu 4/ o 1 0 74 8 

BUNDESREPUBLIK DEUTSCHLAND 



20. 10. 2004 





Prioritatsbescheinigung uber die Einreichung 
einer Patentanmeldung 



Aktenzeichen: 

Anmeldetag: 

Anmelder/lnhaber: 



103 44 845.4 



26. September 2003 



BASF Aktiengesellschaft, 67063 Ludwigshafen/DE 



Vorrichtung zum Mischen, Trocknen und Beschichten 
von pulvrigem, kornigem Oder geformtem Schuttgut 
in einem FlieGbett und Verfahren zur Herstellung von 
Tragerkatalysatoren unter Verwendung einer solchen 
Vorrichtung 



IPC: 



B 01J, B 01 F 



Di© angehefteten StiicEse sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ur- 
sprunglichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. 



Munchen, den 6. Oktober 2004 
Deutsches Patent- und Markenamt 
Der President 

Im Auftrag 





PRIORITY 
DOCUMENT 

SUBMITTED OR TRANSMITTED IN 
COMPLIANCE WITH RULE I7^a) OR (b) 




Remus 



BEST AVAILABLE 



Copv 



BASF Aktiengeselfschaft 



20030624 



PF 0000054927 



Vorrichtung zum Mischen, Trocknen und Beschichten von pulvrigem, kornigem Oder 
geformtem SchQttgut in einem FlieBbett und Verfahren zur Herstellung von Tragerkata- 
lysatoren unter Verwendung einer solchen Vorrichtung. 

5 Beschreibung 

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Mischen, Trocknen und Beschichten von 
pulvrigem, kornigem oder geformtem SchQttgut in einem FlieBbett und ein Verfahren 
zur Herstellung von Tragerkatalysatoren unter Verwendung einer solchen Vorrichtung; 
10 insbesondere ein Verfahren zur Herstellung von Tragerkatalysatoren fur Gasphasen- 
oxidationen. 

Eine Vielzahl von Carbonsauren und/oder Carbonsaureanhydriden wird technisch 
durch die katalytische Gasphasenoxidation von aromatischen Kohlenwasserstoffen, 

15 wie Benzol, den Xylolen, Naphthalin, Toluol oder Durol, in Festbettreaktoren herge- 
stellt. Man kann auf diese Weise z. B. Benzoesaure, Maleinsaureanhydrid, Phthalsau- 
reanhydrid, Isophthalsaure, TerephthalsSure oder Pyromellithsaureanhydrid erhaiten. 
Im Allgemeinen leitet man ein Gemisch aus einem sauerstoffhaltigen Gas und dem zu 
oxidierenden Ausgangsmaterial durch Rohre, in denen sich eine SchCrttung eines Kata- 

20 lysators befindet. Zur Temperaturregelung sind die Rohre von einem Warmetragerme- 
dium, beispielsweise einer Salzschmelze, umgeben. 

Als Katalysatoren haben sich fur diese Oxidationsreaktionen so genannte Schalenkata- 
lysatoren bewahrt, bei denen die katalytisch aktive Masse schalenformig auf einem 
25 inerten TrSgermaterial, wie Steatit aufgebracht ist. Als katalytisch aktiver Bestandteil 
der katalytisch aktiven Masse dieser Schalenkatalysatoren dient im allgemeinen neben 
Titandioxid Vanadiumpentoxid. Des weiteren konnen in der katalytisch aktiven Masse 
in geringen Mengen eine Vielzahl anderer oxidischer Verbindungen enthalten sein, die 
als Promotoren die Aktivitat und Selektivitat des Katalysators beeinflussen. 

30 

Zur Herstellung derartiger Schalenkatalysatoren wird eine w§ssrige Suspension der 
Aktivmassenbestandteile und/oder deren Vortauferverbindungen oder Quellen auf das 
Tragermaterial bei erhohter Temperatur aufgesprOht, bis der gewunschte Aktivmas- 
senanteil am Katalysatorgesamtgewicht erreicht ist. Hierzu eignen sich insbesondere 

35 sogenannte Wirbelschicht- bzw. FlieSbettapparate. In diesen Vorrichtungen wird das 
Tragermaterial in einem aufsteigenden Gasstrom, insbesondere Luft, fluidisiert. Die 
Apparate bestehen meist aus einem konischen oder kugelformigen Behalter, bei dem 
das fluidisierende Gas von unten oder von oben Qber ein Zentralrohr oder Tauchrohr 
eingefOhrt wird. Die Suspension wird Qber Dusen von oben, seitlich oder von unten in 

40 die Wirbelschicht eingesprQht. 

In DE-A 8 72 928 wird eine FlieBbettapparatur beschrieben, die aus einem zylindri- 
schen Behalter mit einem sich verengenden Unterteil besteht, welches in einen kObel- 

AE 20030624 TE/2202 26.09.2003, Fig. 

M/44240 



BASF AktiengeseUschaft 



20030624 



PF 0000054927 



farmigen Abschnitt mOndet. Der Behalter ist oben mil einem Deckel verschlossen, 
durch den ein Tauchrohr eintritt, welches bis in den KObelabschnitt hine.nragt. Im obe- 
ren Teil des Behalters wird das Tauchrohr von einer schirmfdrmigen Prallplatte um- 
schlossen. Das Tauchrohr ist mit einem Mantelrohr grdBeren Durchmessers aber ge- 

5 ringerer Lange umgeben, welches ebenfalls bis in den kubelfflrmigen Abschnrtt des 
Behalters hineinragt, aber im Abstand zum Prallschirm endet. Im Abstand zum unteren 
Ende des Tauchrohres ist ebenfalls eine Prallplatte angebracht. In dieser Vornchtung 
wird die durch das Tauchrohr eingeblasene Luft im Mantelrohr nach oben ausgeblasen 
und von dem Prallschirm nach auBen umgelenkt. Das Schuttgut wird durch das sich 

10 verengende Unterteil des Behalters auf die untere Prallplatte bewegt und vom Luft- 
strom in das Mantelrohr mitgerissen. Nachteilig bei dieser Vorrichtung ist die nur maBi- 
qe Fluidisierung des SchQttguts und der damit verbundenen Gefahr einer Verstopfung 
der unteren MOndung des Mantelrohrs. Vor allem kann es aufgrund des genngen Ab- 
stands zwischen Mantelrohroberkante und Prallschirm zur Beschad.gung und Zerklei- 

15 nerung des SchQttguts kommen. 

EP-A 1 03 894 beschreibt eine FlieBbettapparatur bestehend aus einem rotationssym- 
metrischen Behalter mit nach unten abnehmendem Durchmesser, dessen Unterteil in 
eine SchQssel einmOndet. Von oben her ragt axial ein Tauchrohr bis in die Schusse 
20 hinab so dass zwischen Tauchrohr und SchQsselwand ein enger Ringraum gebildet 
wird Am oberen Drittel des Tauchrohrs ist ein Abweisschirm angeordnet. In dieser 
FlieBbettapparatur reiBt der aus dem Ringraum nach oben in den Behalter austretende 
Gasstrom das Gut rings urn das Tauchrohr nach oben mit; das Gut wird vom Abweis- 
schirm nach auBen umgelenkt und gelangt langs der nach unten konverg.erenden In- 
25 nenwand des Behalterunterteils wieder in die NShe der SchQssel, von wo aus das Gut 
erneut rings urn das Tauchrohr nach oben mitgerissen wird. Daraus ergibt sich eine 
gleichmaBige Umwalzung des im Behalter enthaltenen Gutes. Diese Umwalzung 
nimmt bei ausreichender Stromungsgeschwindigkeit des Gases sogar die Form einer 
vollstandigen Fluidisierung des Gutes an. Von Nachteil ist bei dieser Art der Fluid.s.e- 
30 rung dass ein erheblicher Teil der Bewegungsenergie des Gasstromes fQr die Uber- 
windung von Reibungskraften zwischen am Tauchrohr aufwarts steigendem Strom und 
seitlich einflieBendem SchQttgut verwendet werden muss. Bei groBeren Apparaten und 
SchQtth6hen und bei stoBempfindlichem Gut, wie zum Beispiel Keramikrmgen, fuhrt 
dies zu einem unerwQnschtem Bruchanteil. 
35 

Eine FlieBbettapparatur, welche diese Nachteile Qberwindet ist die in der in DE-A 40 06 
935 beschrieben Vorrichtung mit den Merkmalen des Oberbegriffs des voriiegenden 
Anspruchs 1. Die bekannte Vorrichtung besteht aus einem kugelffirmigen Behalter, der 
mit seinem Behalterunterteil in eine schQsselartige Vertiefung Qbergeht und einem 
40 Zentralrohr, das sich axial im Behalter nach unten erstreckt und in der Vertiefung en- 
det wobei innerhalb des Behaiteroberteils ein ringformiger Abweisschirm am Zentral- 
rohr befestigt ist, und innerhalb des Behalterunterteils ein Leitring mit einem groBeren 
Durchmesser als das Zentralrohr konzentrisch zum Zentralrohr so angeordnet ist, dass 
zwischen dem Obergang von dem Behalterunterteil zur schQsselartigen Vertiefung und 
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dem Leitring ein erster ringfdrmiger Durchlass und zwischen dem Abweisschirm und 
dem Leitring ein zweiter ringformiger Durchlass freigelassen wird. Der Durchmesser 
des Leitrings ist grd&er als oder gleich wie der Durchmesser der schOsselartigen Ver- 
tiefung. Ferner ist der Durchmesser des Leitrings kleiner oder gleich der lichten Hdhe 

5 des ersten Durchlasses. Die H5he des Leitrings selbst betragt liegt im Bereich von 1/3 
bis 2/3 der Gesamthdhe zwischen Unterseite des ersten Durchlasses und Oberseite 
des zweiten Durchlasses. Mit dieser Vorrichtung wird erreicht, dass das fluidisierte Gut 
mit dem durch das Zentralrohr eingefuhrten Gasstrahl zwischen dem Leitring und dem 
Zentralrohr aufwarts gefdrdert wird, bis es vom Abweisschirm umgelenkt wird, wahrend 

1 0 das SchOttgut, das sich im Raum zwischen Leitring und Behalterwand befindet, durch 
die Schwerkraft in den ersten ringfdrmigen Durchlass zwischen dem unteren Rand des 
Leitrings und dem Behalterunterteil wandert, urn dort emeut durch den Gasstrom fluidi- 
siert und aufwarts gefdrdert zu werden. Durch die Trennung des abwarts bewegten 
SchOttguts vom fluidisierten, aufwarts geforderten Partikelanteil mittels des Leitrings 

1 5 innerhalb des Behalterunterteils wird eine wesentliche Verminderung der Reib- und 

Stosskrafte der Partikel erreicht; mit dem Ergebnis, dass die Umwalzung des Gutes bei 
ansonsten identischer Vorgehensweise, mit dem Leitring wesentlich schneller, griindli- 
cher und schonender erfolgt als ohne Leitring. Somit kann schon mit reduzierter Fdr- 
dergasmenge, unter wesentlich schonenderen Bedingungen, eine ausreichende Fluidi- 

20 sierung mit geringeren Bruchanteilen erreicht werden, im Vergleich mit Vorrichtungen, 
die keinen Leitring enthalten. 

Nachteilig an der FlielJbettapparatur nach der DE-A 40 06 935 ist, dass sich im Betrieb 
ein Belag auf dem Zentralrohr und anderen Bauteilen abscheidet, so dass nach sieben 
25 bis acht Beschichtungsprozessen eine aufwandige Reinigung des Behalierinnenraums 
erfordertich ist. Ferner kdnnen mit der bekannten Vorrichtung Tragermaterialien, insbe- 
sondere Ringe, mit Abmessungen von mehr als 7 mm AuBendurchmesser nicht 
gleichmSIiig beschichtet werden. 

30 Der Erfindung liegt daher das technische Problem zugrunde, eine Flieftbettapparatur 
zum Mischen, Trocknen und Beschichten von pulverigem, kdrnigem oder geformtem 
k SchOttgut in einem FlielSbett, insbesondere von KatalysatortrSgem bereitzustellen, die 
¥ langere Standzeiten ermoglicht und mit der auch grdliere Katalysatortrager gleichma- 
Big beschichtet werden kdnnen. Die Erfindung soil auch ein Verfahren zur Herstellung 
35 von TrSgerkatalysatoren unter Verwendung einer solchen Vorrichtung bereitstellen. 

Gelost wird dieses technische Problem die Vorrichtung gemafi vorliegendem Anspruch 
1 . Vorteilhafte Weiterbildungen sind in den abhangigen AnsprQche offenbart. 

40 Gegenstand der Erfindung ist eine Vorrichtung zum Mischen, Trocknen und Beschich- 
ten von pulverigem, kdrnigem oder geformtem SchOttgut in einem FlieBbett mit einem 
Behalter zu Aufnahme des SchOttguts, wobei in einem unteren Bereich des Behalters 
eine schOsselartige Vertiefung vorgesehen ist, einem Zentralrohr zur ZufOhrung eines 
Gases, wobei das Zentralrohr in einem oberen Bereich des Behalters in den Behalter 



M/44240 



BASF Aktiengesellschaft 



20030624 PF 0000054927 



4 

eintritt sich in dem Behalter im wesentlichen axial nach unten erstreckt und in die Ver- 
tiefung mundet, einem im wesentlichen ringformigen Abweisschirm, der «n dem oberen 
Bereich des Behalters an dem Zentralrohr befestigt ist, einem in dem unteren Bereich 
des Behalters angeordneten Leitring. der das Zentralrohr auf einem Teil seiner Lange 

5 im wesentlich konzentrisch mit einem Abstand L so umgibt, dass zwischen der Wand 
des Behalters am oberen Rand der Vertiefung und dem unteren Ende des Leitnngs em 
erster Durchlass und zwischen dem Abweisschirm und dem oberen Rand des Leitnngs 
ein zweiter Durchlass gebildet wird, und Mitteln zum Einleiten eines Fluids, vorzugs- 
weise einer Suspension, in den Behalter, wobei die Suspension bevorzugt einen kata- 

10 lytisch wirksames Material oder dessen Vorlaufer oder Quellen enthalt. Die erfindungs- 
gemaBe Vorrichtung ist dadurch gekennzeichnet, dass die AuBenwand des Zentral- 
rohrs, vorzugsweise der Bereich Aulienwand unterhalb des Abweisschirms, zummdest 
teilweise mit einer haftvermindemden Beschichtung versehen ist. 

1 5 Durch Beschichtung der AuBenwand des Zentralrohrs wird die Belagsbildung drastisch 
vermindert. Erst nach ca. 1 5 Beschichtungsprozessen kommt es zu merklichen Sto- 
rung der Luftstramung im Behalter, die eine Reinigung erforderlich machen. Bei den 
ublichen Beschichtungsprozessen bedeutet dies, dass eine Reinigung nur e.nmal am 
Tag statt wie bisher mindestens zweimal am Tag erforderlich ist. Die haftvermindemde 

20 Beschichtung vereinfacht auBerdem die Reinigung des Behalterinnenraums. Insge- 
samt erlaubt die erfindungsgemaBe Vorrichtung eine Erhohung der taglichen Produkti- 
onskapazitat urn mehr als 20%. 

Oblicherweise ist der Leitring Ober Streben an dem Zentralrohr befestigt. In diesem Fall 
sind bevorzugt auch die Streben mit der haftvermindemden Beschichtung versehen. 

Vorzugsweise sind auch die Unterseite des Abweisschirms und/oder der Innenmantel 
des Leitrings mit der haftvermindemden Beschichtung versehen, urn Belagsbildung 
und die damit einhergehende Beeintrachtigung der Luftstrdmung weiter zu verringern. 

Es kdnnen beliebige, bei den Betriebsbedingungen der Vorrichtung inerte haftvermin- 
demde Beschichtungen verwendet werden. Vorzugsweise ist haftvermindemde Be- 
schichtung ein Polymerisat eines fluorierten, vorzugsweise perfluorierten, ethylenisch 
ungesattigten Kohlenwasserstoffs ist, beispielsweise eine Fluorpolymer wie Polytetra- 
35 fluorethylen Es konnen aber auch Keramikmaterialien oder Verbundwerkstoffe ver- 
wendet werden, die mit Keramik-, Edelstahl- oder Kunststoffsieblinien gefullt sind, und 
einen zusatzlich zur haftvermindemden Wirkung einen hohen Abrasionsschutz gewahr- 
leisten. 

40 GemalJ einer bevorzugten AusfQhrungsform der erfindungsgemaBen Vorrichtung ist 
der Abstand zwischen der Wand des Zentralrohrs und der Wand des Leitrings graiier 
als die lichte Hohe des ersten Durchlasses. Mit einer solchen Anordnung kennen auch 
gro&ere Tragermaterialien, beispielsweise mit Durchmessern von 8 mm und mehr, 



25 



30 



M/44240 



BASF Aktlengesellschaft 



20030624 



PF 0000054927 



5 

gleichmaBig sowohl mit einer als auch mit zwei Schichten beschichtet werden. Femer 
kann das Tragermaterial mit hdherer Dichte beschichtet werden. 

Vorzugsweise betragt der Abstand zwischen der Wand des Zentralrohrs und der Wand 
5 des Leitrings weniger als 2/3 des Durchmessers des Abweisschirms. Besondere be- 
vorzugt betragt dieser Durchmesser weniger als die Halfte des Durchmessers des Ab- 
weisschirms. 

Vorteilhaft passt man den Abstand zwischen der Wand des Zentralrohrs und der Wand 
1 o des Leitrings dabei den Abmessungen des Schuttguts an, wobei man bei grolieren 
Schuttgutpartikeln eine entsprechend grSBeren Abstand innerhalb der oben angege- 
benen Grenzen wahlt. 

Die H6he des Leitrings liegt bevorzugt im Bereich von einem Drittel und zwei Dritteln 
15 des Abstands zwischen dem oberen Rand der Vertiefung und der Behaltermittelachse. 

Der AuBendurchmesser des Leitrings entspricht vorzugsweise im wesentlichen dem 
halben Behalterdurchmesser, was eine effektive Umwalzung des Schuttguts, also bei- 
spielsweise des Tragermaterials, gewahrleistet. 

20 

Die Erfindung betrifft auch ein Verfahren zur Herstellung von Tragerkatalysatoren, wo- 
bei man die Katalysatortrager in der erfindungsgemaBen Vorrichtung fluidisiert und 
durch BesprOhen mit einer katalysatorhaltigen Suspension beschichtet. Vorzugsweise 
stellt man mit dem erfindungsgemaBen Verfahren Tragerkatalysatoren fOr die Synthese 
25 von Benzoesaure, Maleinsaureanhydrid, Phthalsaureanhydrid, Isophthalsaure, Te- 
rephthalsaure oder Pyromellithsaureanhydrid durch Gasphasenoxidation her. 

Die Erfindung wird im Folgenden unter Bezugnahme auf eine in der beigefugten Zeich- 
nung dargestellte AusfQhrungsform der erfindungsgemaRen Vorrichtung naher erlau- 
30 tert. 

In der Zeichnung zeigt die Fig. 1 einen schematischen Langsschnitt durch eine erfin- 
dungsgemalie FlieBbettapparatur zum Beschichten von Katalysatortragern. 

35 Die Vorrichtung zum Beschichten von Katalysatortragern in einem FlieBbett umfasst 
einen kugelformigen Behalter 10 mit einem Innendurchmesser D B und ist in Bezug auf 
eine senkrechte Behalterachse 1 1 rotationssymmetrisch. Der Behalter 10 weist ein 
Behalteroberteil 12 und ein Behalterunterteil 13 auf, die im dargestellten Beispiel je- 
weils die Form einer Kugelschalenzone haben, und vorzugsweise aus Glas oder Stahl 

40 hergestellt sind. Die beiden Behalterteile 12, 13 sind an Ihrem Umfang Ober Flansche 
14, 15 miteinander verbunden. 

An das Behalteroberteil 12 schlieBt sich nach oben hin ein Behalteraufsatz 16 an, wah- 
rend das Behalterunterteil 13 nach unten hin in eine schOsselartige Vertiefung 17 uber- 

M/44240 



BASF Aktiengesellschaft 



20030624 



PF 0000054927 



6 

geht. An dem Behalteraufsatz 16 und an der Vertiefung 17 sind je zwei BOgel 18 und 
19 befestigt, die miteinander verspannt sind, beispielsweise durch Qbliche > Ubertot- 
DunktverschlQsse oder ahnliche Schnellverschlusse, die es ermoglichen, d»e Behalter- 
teile 12, 13 zum Reinigen rasch auseinanderzunehmen. Dabei bleibt ublicherwe.se 
5 entweder das Behalteroberteil 12 Ober den Behalteraufsatz 16, oder das Behalterunter- 
teil 13 Qber der Vertiefung 17, an einer (nicht dargestellten) Tragkonstruktion abge- 
stutzt. 

Die Vertiefung 17 weist einen erweiterten oberen Abschnitt 20 auf, in dem mehrere 
1 o nach oben gerichtete und leicht nach innen geneigte DQsen 21 zum BesprGhen des 
fluidisierten Katalysatortragermaterials 23 angeordnet sind. An den oberen Randbe- 
reich 22 der Vertiefung 17 schlieftt sich nach unten hin eine zylindrische Wand 24 an; 
auf diese folgt weiter unten ein Umlenkbereich, der teilweise von einem hohenverstell- 
baren Verschlusskorper 25 gebildet wird. In einer mit gestrichelten Linien angedeutete 
1 5 Offnungstellung des Verschlusskorpers kann nicht fluidisiertes Gut 26 durch am Innen- 
rand der Vertiefung 17 entlang nach unten abflieBen. 

Durch den Behalteraufsatz 16 hindurch ist ein Zentralrohr 27 bogenformig nach innen 
qefQhrt das sich dann axial im Behalter 10 nach unten erstreckt und kurz vor dem Bo- 

20 den der schOsselartigen Vertiefung 17 endet. Der maximale Bodenabstand entspncht 
etwa dem Radius des Zentralrohres 27. Zusammen mit dem zylindrischen Abschnrtt 24 
der Vertiefung 17 begrenzt das Zentralrohr einen zylindrischen Ringraum 28. Das au- 
ftere Ende des Zentralrohres 27 lasst sich an die Druckseite eines (nicht dargestellten) 
Geblases anschlieBen das Luft oder ein anderes inertes Gas durch den Behalter 10 

25 hindurchfordert 

Innerhalb des Behalteroberteils 12 ist an dem Zentralrohr 27 ein ringfarmiger Abweis- 
schirm 29 mit einem Durchmesser D A (hier als Breite des Rings zu verstehen) befes- 
tigt dessen Rand in einer zur Behalterachse 1 1 senkrechten. im dargestellten Beispiel 
30 also waagrechten Ebene liegt. Zwischen dem Abweisschirm und der Innenwand des 
Behalters 10 bleibt eine ringformige Offnung 30 frei, so dass das Gas am Abweis- 
schirm 30 vorbei nach oben in den Behalteraufsatz 16 strdmen kann, der an der Saug- 
seite eines (ebenfalls nicht dargestellten) Geblases anschlieBbar. 

35 Innerhalb des Behalterunterteils 1 3 ist konzentrisch zum Zentralrohr 27 ein Leitring 31 
mittels mehrerer Rippen 32 am Zentralrohr 27 befestigt. Wahlweise kann der Leitnng 
31 auch an der Wand des Behalters 10 befestigt sein. Der Leitring 31 besrtzt einen 
grofteren Durchmesser als das Zentralrohr 27. 

40 Vorzugsweise ist der Durchmesser des Zentralrohrs 27 gleich groB wie oder grdlJer als 
der Durchmesser der schOsselartigen Vertiefung 17 im zylindrischen Teil 24. 

In Figur 1 bezeichnet H1 den Abstand zwischen der Oberkante 34 des Leitrings 31 und 
der Behaltermittelachse 37. Die Hohe H2 des Leitrings betragt vorzugsweise zwischen 
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einem Drittel bis zu zwei Drittel des Abstands H zwischen dem oberen Rand 22 der 
Vertiefung 17 und der Behaltermittelachse 37 (mit H = H1+H2 + H3). Zwischen dem 
unteren Rand 33 des Leitrings 31 und dem oberen Rand 22 der Vertiefung 17 ble.bt em 
ringfdrmiger erster Durchlass 34 mit lichter H6he H3 frei, so dass das SchOttgut durch 
Schwerkraft in den Bereich der Dusen 21 und in den Bereich zwischen Leitnng 31 und 
Zentralrohr 27 gelangen kann, wo es durch Fluidisierung aufwarts gefdrdert wird. Der 
Leitring kann in der H6he verstellbar angeordnet sein. Der Abstand L zwischen der 
Wand des Zentralrohrs 27 und der Wand des Leitrings 31 ist dabei groBer als die lichte 
Hohe H3 des ersten Durchlasses 34. 

AuBerdem bleibt zwischen dem oberen Rand 35 des Leitrings 31 und dem Abweis- 
schirm 29 ein ringformiger zweiter Durchlass 36 frei, in welchem der FSrderstrom urn- 
gelenkt wird. 

1 5 Der Behalter 1 0 enthalt pulvriges, korniges oder geformtes Gut, das gemischt, getrock- 
net oder beschichtet oder einer Kombination zweier oder mehrerer dieser Vorgange 
unterworfen wird. Das Gut 26 ist in der Abbildung im Zustand der nicht fluidisierten 
SchOttung dargestellt, wahrend Gut 23 den fluidisierten Anteil des Guts darstellt. 

20 Im Betrieb saugt das erwahnte Geblase Luft oder ein inertes Gas in erwarmtem, tro- 
ckenem Zustand im Sinne der Pfeile in Fig. 1 durch die dargestellte Apparatur hin- 
durch, wobei im Innenraum des Behalters ein Druck unter Umgebungsdruck herrschen 
kann. Durch die DQsen 21 werden gleichzeitig oder abwechselnd feste, pulverformige 
oder flussige Stoffe eingesprQht. Diese Stoffe lagern sich an dem fluidisierten Gutanteil 

25 23 an, ehe sie irgendeine Wand der Vorrichtung erreichen. Urn die Anlagerung der 
eingesprtlhten Stoffe am Zentralrohr 27, dem Abweisschirm 29, dem Leitring 31 wie 
auch den Streben 32 zu minimieren, weisen diese Bauteile eine 5 mm dicke haftverrin- 
gemde Schicht 38 aus Polytetrafluorethylen auf . 

30 Besonders geeignet ist die erfindungsgemaBe Vorrichtung fur den Einsatz in Verfahren 
zur Beschichtung von Tragerkatalysatoren; beispielsweise fur die Herstellung von 
Phthalsaureanhydrid. Herkommliche Katalysatortrager sind als Kugeln, Zylinder, Ringe 
oder Saulen geformt; mit einer KorngroBe (Durchmesser bzw. Lange) von 5 bis 15 mm. 
Gebrauchliche Materialien zur Herstellung der Trager sind Korund, Tonerde, Kieselgel 
35 oder auch Porzellan. 

Zur Beschichtung wird die Schuttung der geformten Katalysatortrager mittels eines 
Qber das Tauchrohr 27 zugefuhrten Luftstroms, vorzugsweise mit einer Temperatur 
von 70 bis 130 °C, fluidisiert. Die aktiven Katalysatorkomponenten werden vorzugswei- 
40 se in Losung oder Suspension, insbesondere in wassriger Suspension, mittels der D0- 
sen 21 auf die in Wirbelbewegung gehaltenen Katalysatortrager gesprtiht, wobei beim 
Aufspriihen von wassrigen Suspensionen das Wasser beim Auftreffen sofort ver- 
dampft. 
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Die Erfindung wird durch diefolgenden Beispiele naher veranschaulicht. 



Beispiel 1 (Einschalenkatalysator auf herkommlichen Tragerringen zur PSA-Synthese) 



47 44 kg Anatas (BET-Oberflache 9 m 2 /g), 20,34 kg Anatas (BET-Oberflache 20 m /g), 
5 32 kg Vanadiumpentoxid, 1,33 kg Antimonoxid, 0,30 kg Casiumcarbonat ^rden .n 
195 I entionisiertem Wasser suspendiert und 18 Stunden gerOhrt, um e,ne homoge^ 
Verteilung zu erzielen. Zu dieser Suspension wurden 30,6 kg orgamscher B nder be- 
10 stehend aus einem Copolymer aus V.nylacetat und V.nyllaurat ,n Form e,ner 50 Gew.- 
%igen wasserigen Dispersion zugegeben. 

In einer F.ie&bettapparatur gemaft Figur 1 mrt einem Lertring dereinen 'nnend^ch- 
messer von 500 mm und eine Hone H2 = 205 mm besali (H1 = 65 mm H3 - 1 1 30 mm. 

15 H = 400 mm, L = 92,5 mm, D A = 262,5 mm, D B = 1000 mm), wurden 60 kg d.eser Sus- 
pension auf 150 kg SteaW (Magnesiumsilikat) in Form von Ringen mrt Abmessungen 
von 7 mm x 7 mm x 4 mm (AuRendurchmesser x Hone x '^ n * l f^^^ d88 
sproht und getrocknet. Dabei waren die Aullenwand des Zentralrohrs 27 unterhalb des 
Abweisschirms 29 bis zu dem unteren Rand des Leitrings sow.e d.e Streben 32 mrt 

20 Polytetrafluorethylen (Teflon®) beschichtet (Schichtdicke 5 mm). 

Die Betriebsparameter waren: 
Zulufttemperatur: 109°C 
Ablufttemperatur: 66"C 
25 Dosierrate Suspension: 2,25 kg / min 
Luftdurchfluss: 6000 m 3 /h 

Das Gewicht der aufgetragenen Schale betrug 8,0 % des Gesamtgewichtes des ; ferti- 
qen Katalysators. Die auf diese Weise aufgebrachte katalytisch akt.ve Masse, also d.e 

30 KCtorschale, enthielt naoh einer Stunde Calcination bei 45CTC J.12 ^ Va- 
nadium (berechnet als V 2 O s ), 1 .8 Gew.-% Ant.mon (berechnet als Sb 2 0 3 ), 0,33 Gew. 
o/o Casium (berechnet als Cs), 90,75 Gew,% Titandioxid. Die Sch,chtd,cke wurde 
durch Analyse im Scanning Electron Microscope (SEM) gemessen. D.e Proben wurden 
dafiir in Harz eingebettet und mit einer Diamantsage durchtrennt. Die Ringe waren 

35 homogen mit einer Schichtdicke von 70-1 00 jim beschichtet. 

Diese gleichmaliige Beschichtung erhielt man auch bei 15 aufeinanderfolgenden Be- 
schichtungsprozessen. zwischen denen keine Reinigung der Apparatur erforderl.cn 



40 



war. 

VeraleichsbeisDiel 2 
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Die Beschichtung des Katalysatortragers erfolgte wie in Beispiel 1 beMMabm/ wobei 
die AuSenwand des Zentralrohrs 27 sowie die Streben 32 allerd.ngs n.cht mrt Teflon 
beschichtet waren. 

Nach 15 Beschichtungen wurde ein 1 bis 2 cm dicker Belag von K ^ i0 ^^ n 
der AuOenwand des Zentrairohrs festgeste.lt. Dieser Belag fOhrte bererts zurStSrungen 
der Luftstromung in der Nahe der DOse (21) (z. B. in dem Durchlass 34), so dass e.ne 
ungleichmaBige Beschichtung der Aktivmasse auf den Steatit-Ringen result.erte. 

Daher ist bei der Vorrichtung des Beispiels 2 bereits nach 7.-8 Beschichtungen eine 
intensive Reinigung der Flieftbettapparatur erforderlich, was zertaufwendig .st und zur 
Verringerung der Produktionskapazitat fuhrt. 



Beispiel 3 



In einer FlieRbettapparatur gemaB Beispiel 1 , wobei der Le.tr.ng e.nen 'n^ujchmes- 
ser von 500 mm und eine Hohe H2 von 255 mm besaB (H3=80 mm) wurde die gteiche 
Suspension (60 kg) wie in Beispiel 1 auf 150 kg Steatit in Form von R.ngen mrt £bmes- 
sungen von 7 mm x 7 mm x 4 mm aufgespruht und getrocknet. Der erhaltene Schalen- 
20 katalysator hatte die gleiche Zusammensetzung wie in Beispiel 1 . D.e Sch.chtd.cke 
betrug 70-100 \xm und war homogen. 

Die Ergebnisse zeigen, dass die Aktivmasse gleichmallig auf den Trager aufgebracht 
wurde. Aulierdem wurde kein Belag in dem Coater gefunden. 

25 

Beispiel 4 (Einschalenkatalysator auf grdlieren Tragerringen) 

1 50 kg Steatit in Form von Ringen mit Abmessungen von 8 mm x 6 mm x 5 mm wur- 
wurden in einer Flielibettapparatur gemaft Figur 1 mit einem Leitring der e.nen Innen- 

30 durchmesser von 530 mm und eine Hohe H2 von 255 mm besali (HI = 35 mm. H3 = 
1 10 mm L = 107,5 mm), erhitzt und mit einer Suspension aus 140,02 kg Anatas m.t 
einer BET-Oberfiache von 21 m 2 /g, 11.776 kg Vanadiumpentoxid, 31.505 kg Oxalsau- 
re 5 153 kg Antimontrioxid. 0,868 kg Ammoniumhydrogenphosphat, 0,238 g Casium- 
sulfat 215 637 kg Wasser und 44,808 kg Formamid, zusammen mit 33,75 kg e.nes 

35 organ'ischen Binders, bestehend aus einem Copolymer von Acrylsaure/Maleinsaure 
(Gewichtsverhaltnis 75:25) besprOht, bis das Gewicht der aufgetragenen Schiicht 10 5 
% des Gesamtgewichts des fertigen Katalysators betrug (nach einstOnd.ger Warmebe- 
handlung bei 450 °C). Die auf diese Weise aufgebrachte katalytisch aktive Masse also 
die Katalysatorschale, bestand im Mittel aus 0,15 Gew.-% Phosphor (berechnet als P). 

40 7 5 Gew.-% Vanadium (berechnet als V 2 O s ). 3.2 Gew.-% Antimon (berechnet als 
Sb 2 0 3 ) 0 1 Gew.-% Casium (berechnet als Cs) und 89,05 Gew.-% Trtand.oxid. 
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Die AuBenwand des Zentralrohrs (27) unterhalb des Abweisschirms (29) bis zu dem 
unteren Rand des Leitrings sowie die Streben (32) waren mit Teflon (Schichtdicke 5 
mm) beschichtet. 

Betriebsparameter 
Zulufttemperatur. 97°C 
Ablufttemperatur: 67°C 
Dosierrate Suspension: 2,25 kg / min 
Luftdurchfluss: 6500 m 3 /h 

Die Ergebnisse zeigen, dass durch Optimierung der Dimension des Leitrings die ho- 
mogene Beschichtung grdBerer Ringe (im Vergleich zu Beispiel 1) ermSglicht wurde: 
Die Aktivmasse wurde gleichmaBig auf den Trager aufgebracht. Die Schichtdicke be- 
trug 100-200 urn. In der FlieBbettapparatur wurde kein Belag festgestellt. 

Veraleichsbeispiel 5 

Die Beschichtung des Katalysatortragers erfolgte wie in Beispiel 4 beschrieben, wobei 
die AuBenwand des Zentralrohrs 27 sowie die Streben 32 allerdings nicht mit Teflon 
beschichtet waren. 

Nach 15 Beschichtungen wurde auch hier ein 1 bis 2 cm dicker Belag von Katalysator- 
pulver auf der AuBenwand des Zentralrohrs gefunden, der zu inhomogenen Schichten 
des Schalenkatalysators fuhrte. 



Veraleichsbeispiel 6 

Die Beschichtung des Katalysatortragers erfolgte wie in Beispiel 4 beschrieben, wobei 
ein Leitring mit einem Innendurchmesser von 500 mm und eine Hohe H2 von 205 mm 
eingebaut wurde(H1 = 65mm, H3 = 130 mm, L = 92,5 mm). Die gleiche Suspension 
wie in Beispiel 4 wurde auf 150 kg Steatit in Form von Ringen mit Abmessungen von 8 
mm x 6 mm x 5 mm aufgespruht und getrocknet. Der erhaltene Schalenkatalysator hat 
die gleiche Zusammensetzung wie in Beispiel 4. 

Die Ergebnisse zeigen, dass die Aktivmasse nicht gleichmaRig auf den Trager aufge- 
bracht wurde. Die Schichtdicke betragt maximal ca. 100 jim. AuBerdem wurden 10 bis 
20 Gew.-% Abrieb gefunden. 



Beispiel 7 

Die Beschichtung des Katalysatortragers erfolgte wie in Beispiel 4 beschrieben, wobei 
der Leitring einen Innendurchmesser von 530 mm und eine H5he H2 von 260 mm be- 
saB (H1 = 40mm, H3 = 100 mm, L = 107,5 mm), wurde die gleiche Suspension wie in 
Beispiel 4 auf 150 kg Steatit in Form von Ringen mit Abmessungen von 8 mm x 6 mm 
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x 5 mm aufgesprilht und getrocknet. Der erhaltene Schalenkatalysator hatte die gleiche 
Zusammensetzung wie in Beispiel 4. 

Die Ergebnisse zeigen, dass die Akfivmasse gleichmaBig auf den Trager aufgebracht 
wurde. Die Schichtdicke betrug 100-200 urn. AuBerdem wurde in der FI.eBbettappara- 
tur kein Belag gefunden. 

BejsBigj 8 (Einschalenkatalysator auf herkommlichen Tragerringen zur MSA-Synthese) 

In einem mit Stickstoff inertisierten, Ober Druckwasser auBenbeheizbaren 8 m 3 - 
Stahl/Email-ROhrkessel mit Strombrechern wurden 6,1 m 3 Isobutanol vorgelegt. Nach 
Inbetriebnahme des dreistufigen Impellerriihrers wurde das Isobutanol unter RuckfluB 
auf 90'C aufgeheizt. Bei dieser Temperatur wurde nun Ober die FSrderschnecke mit 
der Zugabe von 736 kg Vanadiumpentoxid begonnen. Nachdem nach ca. 20 Mmuten 
etwa 2/3 der gewQnschten Menge an Vanadiumpentoxid zugegeben wurden, wurde be. 
weiterer Zugabe an Vanadiumpentoxid mit der Einpumpung von 900 kg ^5%-\ger 
Phosphorsaure begonnen. Zur Reinigung der Pumpe wurden weitere 0,2 m Isobutanol 
nachgepumpt. AnschlieBend wurde das Reaktionsgemisch unter ROckfluss auf etwa 
100 bis 108°C erhitzt und unter diesen Bedingungen 14 Stunden belassen. Im An- 
schluss daran wurde die heiBe Suspension in eine zuvor mit Stickstoff inertis«erte und 
beheizte Druckfilternutsche abgelassen und bei einer Temperatur von etwa 100 C be. 
einem Druck oberhalb der Filternutsche von bis zu 0,35 MPa abs abfiltnert. Der 
Nutschkucken wurde durch stetiges Einleiten von Stickstoff bei 100°C und unter Run- 
ren mit einem mittig angeordneten, in der Hohe verstellbaren Ruhrer innerhalb von 
etwa einer Stunde trockengeblasen. Nach dem Trockenblasen wurde auf ca. 155 C 
aufgeheizt und auf einen Druck von 15 kPa abs (150 mbar abs) evakuiert. Die Trock- 
nung wurde bis zu einem Rest-isobutanolgehalt von < 2 Gew.-% im getrockneten Kata- 
lysator-Precursor durchgefuhrt. 

AnschlieBend wurde das getrocknete Pulver 2 Stunden unter Luft in einem Drehrohr 
mit einer Lange von 6,5 m, einem Innendurchmesser von 0,9 m und innenl.egenden 
spiralformigen Wendeln behandelt. Die Drehzahl des Drehrohres betrug 0,4 U/mm. 
Das Pulver wurde in einer Menge von 60 kg/h in das Drehrohr gefordert. Die Luftzufuhr 
betrua 100 m 3 /h. Die direkt an der AuBenseite des Drehrohrs gemessenen Temperatu- 
ren der funf gleichlangen Heizzonen betrugen 250»C, 300X, 340»C, 340X und 340X. 
Nach dem AbkOhlen auf Raumtemperatur wurde der VPO-Precursor mit 1 Gew.- h 
Graphit innig vermischt und in einem Walzen-Kompaktor kompaktiert. Das Fe.ngut im 
Kompaktat mit einer PartikelgrSBe < 400 urn wurde abgesiebt und erneut der Kompak- 
tierung zugefQhrt. Das Grobgut mit einer PartikelgroBe ^ 400 urn wurde mit werteren 
2 Gew -% Graphit vermischt und in einer Tablettiermaschine zu 5x3x2,5 mm Hohlzy- 
lindern (auSerer Durchmesser x H6he x Durchmesser des inneren Lochs) mit einer 
Seitendruckfestigkeit von 11 N tablettiert. Urn die erforderliche Menge an 
Katalysatorprecursor zu erhalten, wurden mehrere Ansatze durchgefilhrt. 
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Etwa 2,7 1 der erhaltenen 5x3x2,5 mm Hohlzylindern wurden in einer SchOtthShe von 9 
bis 10 cm kontinuierlich auf ein gasdurchlassiges Forderband einer Bandkalziniervor- 
richtung aus zwei hintereinandergeschalteten, identischen Bandkalzinierapparaten mit 
insgesamt acht Kalzinierzonen gegeben. Die ersten 1 ,4 1 wurden zur einmaligen Ein- 
stellung der Betriebsparameter der Bandkalziniervorrichtung verwendet. Da sie kein 
einheitliches Material darstellten, wurden sie im Folgenden nicht weiter betrachtet. 

Die Bandkalziniervorrichtung wurde bei Atmospharendruck betrieben. Zwischen den 
Kalzinierzonen 4 und 5 befand sich eine umkapselte Obergangszone. Jede der acht 
Kalzinierzonen umfasste zur Erzeugung einer Gaszirkulation jeweils einen Ventilator. 
Jede der acht Kalzinierzonen wurde mit der gewunschten Menge an gewOnschtem 
Frischgas versorgt. Zur Erhaltung des gewunschten Atmospharendrucks wurde eine 
entsprechende Gasmenge abgefuhrt. Das Volumen des pro Zeiteinheit in jeder Kalzi- 
nierungszone zirkulierenden Gases war groBer als das Volumen des pro Zeiteinheit zu- 
oder abgefuhrten Gases. Zwischen zwei aufeinanderfolgenden Kalzinierungszonen 
befand sich zur Verringerung des Gasaustausches jeweils eine Trennwand, welche im 
Bereich des Stromes des Katalysatorprecursors offen war. Die Lange jeder Kalzinier- 
zone betrug 1,45 m. Die Geschwindigkeit des FOrderbandes wurde entsprechend der 
gewunschten Verweilzeit von etwa 2 Stunden pro Kalzinierzone eingestellt. Die einzel- 
nen Zonen wurden wie in Tabelle 1 dargestellt betrieben: 



Tabelle 1: Parameter zum Betrieb der Bandkalziniervorrichtung. 



Zone 


Temperatur 


zugefQhrtes Frischgas 


Kalzinierzone 1 


Aufheizen auf 250°C 


Luft 


Kalzinierzone 2 


Halten bei 250°C 


Luft 


Kalzinierzone 3 


Halten bei 250°C 


Luft 


Kalzinierzone 4 


Aufheizen auf 310°C 


Luft 


Obergangszone 


AbkQhlen auf 200°C 


Luft 


Kalzinierzone 5 


Aufheizen auf 425°C 


N, 


Kalzinierzone 6 


Halten bei 425°C 


N 2 /H 2 0-Dampf (1:1) 


Kalzinierzone 7 


Halten bei 425°C 


N 2 /H 2 0-Dampf (1:1) 


Kalzinierzone 8 


Abkuhlen auf Raumtempera- 
tur 


N 2 



Auf diese Weise wurden ca. 1,3 1 fertiger Katalysator kontinuierlich hergestellt. Eine 
representative Durchschnittsprobe dieses Katalysators wies folgende Daten auf: 

* mittlere Oxidationsstufe des Vanadiums (V ox ): 4,15 

* mittlere BET-Oberflache (m 2 /g): 25 

* Seitendruckfestigkeit (SDF): 9.4 N 



150 kg des calcinierten Precursors wurden mit 3,8 I entionisierten Wasser versetzt. 
Dieser Suspension wurden 30,6 g Molybdan-Acetylacetonat zugesetzt. Die Suspension 
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wurde uber Nacht in einer Kugelmuhle (6 Kugeln mit einem Durchmesser von 35 mm, 
5 Kugeln mit einem Durchmesser von 30 mm und 2 Kugeln mit einem Durchmesser 
von 25 mm) gemahlen. Es erfolgte die Zugabe von 300 g Polyvinylacetat-Dispers.on 
(Vlnnapas-Dispersion LL8550, Feststoff-Gehalt 50 %). Es wurde weitere 30 mm ge- 
5 mahlen. Die Suspension wurde in ein GlasgefaB Oberfiihrt, und auf ca. 7,5 I aufgefOllt. 

In einer FlieBbettapparatur gemaB Figur 1 mit einem Leitring, der einen Innendurch- • 
messer von 500 mm und eine H6he von 205 mm besaB, wurden 1 50 kg Trager (Stea- 
titringe der Firma Aluminagres der Geometrie 3.7 mm x 2.7 mm x 2.05 
10 mm](AuBendurchmesser x Hohe x Innendurchmesser) vorgelegt. Innerhalb von 3 
Stunden wurde die Suspension auf die Tragerringe aufgespriiht und getrocknet. Der 
Anteil der Aktivmasse betrug 49,4 Gew.-% (bestimmt nach Abbrennen der organischen 
Komponenten bei 400°C in Luft). 

15 Die AuBenwand des Zentralrohrs (27) unterhalb des Abweisschirms (29) zu dem unte- 
ren Rand des Leitrings sowie die Streben (32) sind mit Teflon (Starke von 5 mm) be- 
schichtet (wie in Beispiel 1). 

Betriebsparameter: 

20 Zulufttemperatur 109°C 

Ablufttemperatur: 66°C 

Dosierrate: 2,25 kg / min 

Luftdurchfluss: 6000 m 3 /h 

25 Die Ergebnisse zeigen, dass die Aktivmasse gleichmaBig auf den Trager aufgebracht 
wurde Die Schichtdicke betragt 600-750 ^m und ist homogen auf den Ringen. AuBer- 
dem wurde in der FlieBbettapparatur sowie auf die AuBenwand des Zentralrohres bzw. 
der Streben kein Belag gefunden. 



M/44240 



BASF Aktiengesellschaft 



20030624 



PF 0000054927 



PatentansprQche 

1 . Vorrichtung zum Mischen, Trocknen und Beschichten von pulvrigem. komigem 
oder geformtem SchOttgut in einem Fliessbett mit 

einem Behalter (1 0) zu Aufnahme des Schuttguts, wobei in einem 
unteren Bereich (13) des Behalters (10) eine schusselartige Vertiefung (17) vor- 

gesehen ist, _ ... 

einem Zentralrohr (27) zur ZufOhaing eines Gases, wobei das 
Zentralrohr in einem oberen Bereich (12) des Behalters (10) in den Behalter em- 
tritt, sich in dem Behalter (10) im wesentlichen axial nach unten erstreckt und in 

die Vertiefung (1 7) mundet, . 

einem im wesentlichen ringformigen Abweisschirm (29), der in 
dem oberen Bereich (12) des Behalters (10) an dem Zentralrohr (27) befestigt ist, 

einem in dem unteren Bereich (13) des Behalters (10) angeordne- 
ten Leitring (31). der das Zentralrohr (27) auf einem Teil seiner Lange im wesent- 
lich konzentrisch mit einem Abstand (L) so umgibt, dass zwischen der Wand des 
Behalters (10) am oberen Rand (22) der Vertiefung und dem unteren Ende (33) 
des Leitrings (31) ein erster Durchlass (34) und zwischen dem Abweisschirm (29) 
und dem oberen Rand (35) des Leitrings (31) ein zweiter Durchlass (36) gebildet 
wird, und 

Mitteln (21) zum Einleiten eines Fluids in den Behalter (10), 
dadurch gekennzeichnet, dass 

die Aulienwand des Zentralrohrs (27) zumindest teilweise mit einer haftvermin- 
dernden Beschichtung (38) versehen ist. 

2 Vorrichtung gemaft Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die Aulienwand 
des Zentralrohrs (27) unterhalb des Abweisschirms (29) mit der haftvermindern- 
den Beschichtung (38) versehen ist. 

3 Vorrichtung gemaft einem der AnsprOche 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Leitring (31 ) Ober Streben (32) an dem Zentralrohr (27) befestigt ist, 
wobei die Streben (32) mit der haftvermindernden Beschichtung (38) versehen 
sind. 

4 Vorrichtung gemaft einem der AnsprOche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
die Unterseite des Abweisschirms (29) und/oder der Innenmantel des Leitrings 
(31) mit der haftvermindernden Beschichtung (38) versehen sind. 

5 Vorrichtung gemaft einem der AnsprOche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass 
die haftvermindernde Beschichtung (38) ein Polymerisat eines fluorierten. vor- 
zugsweise perfluorierten, ethylenisch ungesattigten Kohlenwasserstoffs ist. 
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6. Vorrichtung gemaB Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet dass die haftvermin- 
demde Beschichtung (38) ein Fluorpolymer wie Polytetrafluorethylen «st. 

7. Vorrichtung gemaB einem der AnsprGche 1 bis 6, dadurch Qekennzeichnet da ss 
der Abstand (L) zwischen der Wand des Zentralrohrs (27) und der Wand des 
Leitrings (27) groBer als die lichte Hdhe (H3) des ersten Durchlasses (34) .st. 

8 Vorrichtung gemaB einem der AnsprGche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dass 
der Abstand (L) zwischen der Wand des Zentralrohrs (27) und der Wand des 
Leitrings (31) weniger als 2/3 des Durchmessers (Da,), vorzugswe.se wemger als 
die Halfte des Durchmessers (Da) des Abweisschirms (29) betragt. 

9 Vorrichtung gemaB einem der Anspruche 7 oder 8, dadurch gekennzeichnet, 
dass der Abstand (L) grSBer ist, wenn Schuttgut (26) mit groBeren Abmessungen 
verwendet wird. 

10 Vorrichtung gemaB einem der AnsprGche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet dass 
die H6he (H2) des Leitrings (31) im Bereich von einem Drittel und zwei Dntteln 
des Abstands (H) zwischen dem oberen Rand (22) der Vertiefung (17) und der 
Behaltermittelachse (37) liegt. 

1 1 Vorrichtung gemaB einem der AnsprGche 1 bis 10. dadurch gekennzeichnet 
dass der Durchmesser des Leitrings (31) im wesentlichen dem halben Behalter- 
durchmesser entspricht. 

12 Verfahren zur Herstellung von Tragerkatalysatoren. wobei man die Katalysator- 

* trager in einer Vorrichtung nach einem der Anspruche 1-11 fluidisiert und durch 
BesprGhen mit einer katalysatorhaltigen Suspension beschichtet. 
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Zusammenfassung 



Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zum Mischen, Trocknen und Besch.chten von 
5 putvrigem. kornigem oder geformtem SchOttgut in einem Fliessbett, insbesondere e.n 
Verfahren zur Herstellung von Tragerkatalysatoren for Gasphasenoxidatonen.mit ei- 
nem Behalter (10) zu Aufnahme des SchOttguts, wobei in einem unteren Bereich (13 
des Behalters (10) eine schusselartige Vertiefung (17) vor-gesehen ist, einem Zentral- 
rohr (27) zur ZufOhrung eines Gases, wobei das Zentralrohr in einem oberen Bereicn 
10 (12) des Behalters (10) in den Behalter eintritt, sich in dem Behalter (10) im wesenth- 
* chen axial nach unten erstreckt und in die Vertiefung (17) mOndet, einem im wesentli- 
chen ringformigen Abweisschirm (29), der in dem oberen Bereich (12) des Behalters 
(10) an dem Zentralrohr (27) befestigt ist, einem in dem unteren Bereich (13) des Be- 
halters (10) angeordneten Leitring (31), der das Zentralrohr (27) auf einem Teil seiner 
15 Lange im wesentlich konzentrisch mit einem Abstand (L) so umgibt, dass zwischen der 
Wand des Behalters (10) am oberen Rand (22) der Vertiefung und dem unteren Ende 
(33) des Leitrings (31) ein erster Durchlass (34) und zwischen dem Abweisschirm (29) 
und dem oberen Rand (35) des Leitrings (31 ) ein zweiter Durchlass (36) gebildet wird, 
und mit Mitteln zum Einleiten eines Fluids in den Behalter (10), wie beispielswe.se 
20 DOsen (21). Die erfindungsgemalle Vorrichtung ist dadurch gekennzeichnet, dass die 
AuRenwand des Zentralrohrs (27) zumindest teilweise mit einer haftvermindernden 
Beschichtung (38) versehen ist. In einer bevorzugten AusfOhrungsform ist der Abstand 
(L) zwischen der Wand des Zentralrohrs (27) und der Wand des Leitrings (27) grofter 
als die lichte Hohe (H3) des ersten Durchlasses (34). Die Erfindung betrifft auch em 
25 Verfahren zur Herstellung von Tragerkatalysatoren unter Verwendung einer solchen 
Vorrichtung. 
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